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Alerting Abstract DE A1 

NOVELTY - Dental materials contain polymerizable 
(meth)acryloyloxyalkanephosphonic acids (I). 

DESCRIPTION - Dental materials comprise phosphonic acids of formula (I). 
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R1= H or methyl; 

n= 1-11. 

USE - For dental restoration work. The material is specifically a bonding 
agent, cement, 'compomer', composite, filling' material, sealing material, 
facing plastic or facing plastic adhesive for dental use (all claimed). 

ADVANTAGE - The materials have self-etching properties, are rapidly taken 
up by dental substrates or flaws and give stronger and longer-lasting bonds 
to dental substrates than prior art analogs (e.g. as described in ). They 
can be anchored in cavities in the teeth in a single stage (i.e. without 
pre-etching) and without addition of further components. 
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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

Priifungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

@ Dentalwerkstoff mit polynnerisierbaren Phosphonsauren 

@ Die blsher im Stand der Technik genannten Zahnre- 
staurationsmittel auf Kunststoff basis weisen Mangel, wie 
z. B. schnelle Abnahme der Haftung am Zahnuntergrund 
Oder Fehlen einer selbstatzenden Eigenschaft, auf. 
Dental we rkstoffe aufweisend Phosphonsauren der allge- 
melnen Formel I 



(HO)2P(CH2)nOC-C=CH2 
0 0 R1 



(I), 



00 



worm 

= H, Methyl und 
n eine ganze Zahl zwischen 2 und 11 ist, 
und insbesondere Bondings als Dental we rkstoffe besit- 
zen die Fahigkeit, eine starke und dauerhafte Bindung des 
Dentalwerkstoffs zum Zahnuntergrund auszubilden. Dar- 
iiber hinaus gestatten sie die Einbringung des Dental- 
werkstoffs in die Kavitat in einem Arbeitsschritt, da auf- 
grund der selbstatzenden Eigenschaft eine vorherige 
Anatzung des Zahnuntergrunds uberflussig wird. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung richtet sich auf einen polymerisierbaren Dentalwerkstoff mit hoher Bindungsfestigkeit zum 
Zahnuntergrund und einer selbstatzenden Fahigkeit. 
5 Insbesondere bezieht sich die Erfindung auf einen Dentalwerkstoff auf Basis von polymerisierbaren, ethylenisch un- 
ges^ttigten Monomeren, welche eine Phosphonsauregruppe besitzen, wie sie in der allgemeinen Formel I daigestellt 
sind, 

(HO)2P(CH2)nCiC-C=CH2 (D 
10 II II I . 

O 0 R1 . 



Als neue Dentalwerkstoffe im Rahmen der Erfindung gelten 2^mente, Compomere, Composite, Fullungswerkstofi'e, 
Vcrsicglcr und Vcrblcndkunststoffc sowie KlebstofFc fiir Verblendkunststoffe fiir dcntale Anwendungen. 

15 Kunststoffc crfahrcn in Ictztcr 2^it cine zunehmcndc Bedeutung auf dcm Gcbiet der Zahnrestauration. Es bcsteht abcr 
weiterhin ein Bedarf an Kunststoffen fur dentale Anwendungen, die gegeniiber den auf dem Markt befindlichen Materia- 
lien verbesserle Eigenschaften aufweisen. 

Als Kunsistoffe fUr dentale Anwendungen haben sich Dentalwerkstofife auf Basis von polymerisierbaren, ethylenisch 
ungesattigten Monomeren etabliert. Normaierweise besilzen Acrylderivate eine geringe Afiinital zum naturlichen Zahn- 

20 schmelz. Um diese Aflinitgt zu erhtihen, werden verschiedenste funktionelle Gruppen, wie Phosphorsaure und Phosphor- 
siiurederivate, an die ethylenisch ungesaltigten Monomere gekoppelt. 

Aus der DE 195 44 673 oder EP 0 115 948 sind Acrylderivate bekannt, welche iiber eine Bsterbindung mit Phosphor- 
saure Oder Phosphorsaurederivaten verbunden sind. Diese Eslerbindung stellt einen potenliellen Schwachpunkt dai; der 
zum Versagen des Materials fUhren kann. 

25 Aus der DE 28 18 068 ist zu entnehmen, daB bei der Anbindung der Acrylat-Einheiten an die phosphorhaltige Gruppe 
Uber eine P-C-Bindung eine dauerhaftere Verankerung am Zahnuntergrund erreicht wird, da die hydrolysierbare Einheit 
fehlt. In oben angegebener Patentschrift werden allerdings ausnahmslos acrylsubstituierte Alkylphosphinsauren zur Lo- 
sung des Haftproblems vorgestellt. Um eine gute Haftvennittlung ethylenisch ungesattigter Monomeren zum Zahnunter- 
grund zu erreichcn, ist cs notwcndig, den Z^ahnuntcrgrund vor Einbringen des Fiillguts in die gelegte Kavitat anzuatzcn. 

30 Der Zahnarzt muB deshalb zur Ausfiihrung dieser Arbeit zwei getrennte Schritte durchfuhren, um ein entsprechend gutes 
Ergebnis zu eihalten. 

In Anbctracht des hierin angegebenen und diskutierten Standes der Technik war es mithin Aufgabe der Erfindung, ei- 
nen verbesserten DentalwerkstoflF anzugeben, der insbesondere eine starkere und dauerhaftere Anbindung zum Zahnun- 
tergrund bewirkt. 

35 Die LOsung dieser sowie weiterer im einzelnen nichl nSher genannter, jedoch aus den einleitenden Erorterungen des 
Slandcs der Tbchnik ablcitbarcr oder sich ohnc weilcrcs crschlicBender Aufgabcn gclingl durch cincn Dentalwerkstoff 
gcmaB Anspruch 1 . 

Dadurch, dafi der Dentalwerkstoff Phosphonsauren der allgemeinen Formel I, 

40 (HO)2P{CH2)nOC-C=CH2 (D 
O O R1 



wonn 

45 = H, Methyl und 

n eine ganze Zahl zwischen 1 und 11 ist, 

als poiymerisierbarer Bestandteil aufweist, gelingt es, Zahnftillmaterialien zu erhalten, welche eine auBerst starke und 
dauerhaftere Anbindung des Fullkorpers an den Zahnuntergrund bei gegenUber dem Stand der Technik gleichbleibend 
gutcr Ilaftung zu erreichen. 

50 Dentalwerkstoffe, welche sich ganz besonders gut fUr den oben angegebenen Einsatz auszeichnen, besitzen als Rest R^ 
eine Methylgruppe und/oder weisen ein n von 1 bis 3 in den Phosphonsauren der allgemeinen Fonnel T auf. 

Phosphonsauren der allgemeinen Formel I konncn durch die Umsetzung der Vcrbindungen der allgemeinen Formel 11 
mit PhoshorigsSuredialkylestern der allgemeinen Formel III zu Monoalkylphosphonsaureestem der allgemeinen Formel 
IV (Schema 1) heigestellt werden. 



Schema 1 



55 



" ^^^n?''' * H-P-0R3 — 

0R4 0R4 

(II) (III). (IV) 

wobei fur H oder Acetyl steht und m = n- 2fiirn>2 ist, sowie R'' und R^ unabhangig voneinander einen linearen 
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Oder verzweigten (CrC4)-Alkylrest bedeuten konnen. Als Alkylreste k5nnen Methyl, Ethyl, n-Propyl, n-Butyl, Isopro- 
pyl, sec-Butyl, Isobutyl, tert.-Butyl eingesetzt werden. 

Im Falle von = Acetyl wird die Verbindung der allgemeinen FormellV vor deren Weiterverarbeitung zur allgemei- 
nen Verbindung der Formel IV mit = H hydrolysiert. 

AnschlieBend setzt man Verbindungen der allgemeinen Formel IV mit = H mit Verbindungen der allgemeinen For- S 
mel V um (Schema 2), 

Schema 2 

IS 



R30-P-Mn 

(!)R4 o 

(IV) ■ {V) (VI) 

wobei Verbindungen der allgemeinen Fonnel VI erhalten werden, worin R^ bis R^ die oben angegebene Bedeutung be- 20 
sit/en und R^ fiir H oder Methyl steht. 
Im Falle von n = 1 ist die Ausgangssubstanz IV k§uflich erwerbbar. 

AbschlieBend hydrolysiert man die Verbindung der allgemeinen Fonnel VI zu den gewunschten Produkten der allge- 
meinen Formel I (Schema 3). 



Schema 3 




0R4 O OH 



(VI) (I) 



i) 5-80 Gcw.-% Wasscr, 

ii) 1-90 Gew.-% Phosphonsaure der allgemeinen Formel I, 

iii) 0,5-5 Gew.-% Ubliche Zusatze, 
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Bevorzugt wird die in Schema 1 dargestellte Reaktion ohne Zusatz eines Losungsmittels in Substanz durchgefuhrt. 
Diese Reaktion sfolge ist schon beschrieben in Houben-Weyl, 4, Aufl., Bd. XII/1, S. 463 ff. 

Befindet sich anstelle von R^ eine Acelylgruppe, so kann die notwendige Hydrolyse bevorzugt mit einem Alkalihy- 40 
droxid in einem Alkohol durchgefUhrt, ganz bevorzugt ist in diesem Zusammenhang der Einsatz von KOH und Methanol 
als Base und LOsungsmittel durchgefUhrt werden (wie in DE 30 21 264 C2 beschrieben). 

Die Umsetzung aus Schema 2 kann z. B. nach der Einhom-Variante in einem inerten organischen L6sungsmittel unter 
Zusatz von Pyridin als Base crfolgcn. Es ist jcdoch auch cine analogc Umsetzung nach Schotten-Baumann im 2-Phasen- 
Systcm dcnkbar. 45 

Als inerte organische L6sungsmittel kdnnen 1,2-Dichlorethan, Toluol, Xylole, Dichlorbenzol eingesetzt werden. 

Die Abspaltung der linear oder verzweigten Alkylgruppen aus der allgemeinen Fonnel VI kann bevorzugt in einem 
inerten organischen L5sungsmittel unter Zusatz von Eihylacetat mit TVimethylbromsilan und anschlieBend mit Methanol 
erfolgen. Als geeignete inerte organische Ldsungsmittel k5nnen Chloroform, Dichlormethan, Ibtrachlormethan einge- 
setzt werden. 50 

ErfindungsgeniaB kann der Dentalwerkstoff aufweisend Phosphonsauren der allgemeinen Formel T als wirksamer Be- 
standtcil cin Bonding scin. 

Durch den Einsatz der verglichen mit den Dialkylphosphinsauren aus DE 28 18 068 sehr viel saureren Phosphonsau- 
ren der allgemeinen Formel I wirken diese deshalb als selbst^tzende Komponente in selbst^tzenden Bondings. 

Weiterhin kdnnen die Phosphonsauren der allgemeinen Formel I in DentalwerkstofFen wie Zemente, Compomere, in 55 
Composite, FUUwerkstoffe, Versiegler und Verblendkunststoffen oder Klebstoffe fUr VerfolendkunststoSe sein. 

Dadurch, daB man wSBrige Losungen der neuen Phosphonsauren der allgemeinen Formel I in DentalwerkstofFen ein- 
setzt, gelangt man erCmdungsgemiiB und in besonders vorteilhafler Weise zu neuen selbstalzenden DentalwerkstofTen. 
Der Vortcil dicscr Materialien isl, daB sic trotz starker und dauerhaftercr Bindung an den Zahnunteigrund eine sclbstat- 
zende Eigenschaft besitzen, die es dem Zahnarzt erlaubt, entgegen dem Stand der Technik mit einem Arbeitsschritt den 60 
Dentalwerkstoff in der Kavitat des Zahnes zu verankern. Der Stand der Technik beschreibt lediglich Systeme, die durch 
Mischen von mehreren Komponenten in der Lage sind, ahnlich zu wirken. 

Die Bondings weisen insbesondere eine Zusammensetzung aus den Bestandteilen i bis iv auf, wobei die Summe der 
Bestandteile i bis iv zusammen 1(X) Gew.-% eigibt und der Bestandteil 
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iv) 5-90 Gew.-% eines weileren Monomeren, 

v) 0bis20%Fullstoffund 

vi) 0 bis 50% anderer L6sungsmittei 

S ist. 

ttbliche Zusatze k6nnen Initiatoren, Beschleuniger, Stabilisatoren sein. Andere Losungsmittel konnen sein Aceton, 
Elhanol. 

Als wcitcrc Monomcrc konnen bcispiclswcise in Betraciit kommen TVicthylenglykoldimethacrylat (TEGDMA), Tc- 
iraeihylenglykoldimeihacrylat, Glycerindimethacrylat (GDMA), Glycerindimethacrylat, Bowenmonomer, Hydroxy- 
10 ethylmethacrylat, Urelhandimethacrylate, Polyethylenglykoldimethacrylate. Diese Aufzahlung ist beispielhaft und nicht 
abschlieBend zu verstehen. 

FUllstoffe sind u. a. GlSser in irregularer und spharisc her Form, Aerosile, Hydroxylapatite, Prapolymerisate, Polysilo- 
xane und/oder Schichtsilikate. Unter Schichtsilikaten werden Silikate mit unendlichen 2-dimensionalen Strukturen ver- 
standcn, wclchc ggf. hydrophobisiert sein konnen, u. a. Bcntonite. Die ins Augc gefafiten Fullstoffe werden in der 
15 DE 1 96 40 454 nahcr ausgefuhrt. 

Die folgenden Beispiele sollen die daigelegte Erfindung verdeutlichen, sie jedoch keinesfalis einschranken. 

I) Herstellungsbeispiele 
20 Synthese von 2-Acetoxyethanphosphonsaurediinethylester 

In einem 2-l-Dreihalskolben mit RUckfluSkUhler und TYopftrichter werden 1000 g Dimethylphosphil (9,1 mol) vorge- 
legt und unter Stickstoff auf 12()"(J erwamit. t)ber den TVopftrichter wird iiber cine Zeit von 2 Stunden eine Losung be- 
stehend aus 200 g Vinylacetat (2,3 mol), 19,0 g AIBN (0,12 mol) und 278 g Dimethylphosphit (2,5 mol) zugetropft. 
25 Nach beendeter Zugabe wird 2 Stunden bei 120^C weiteigeruhrt, abgekuhlt und das uberschussige Dimethylphosphit 
durch Vakuumdestillation abgelrennt. 

Der RUckstand wird fraktioniert im Olpumpenvakuum destillierl. 

Man erhall 395 g einer farblosen Flussigkeit (2.01 mol; Ausbeute: 88%) bei 93''C/0,5 Tbrr. 
^H-NMR (CDCI3): 2.04 ppm (s, 3H); 2.20 (m, 2H), 3.75 (d, 6H); 4.30 (m, 2H) 

30 

Synthese von 2-Hydroxyethanphosphonsauredimethylester 

274 g 2-Acetoxyethanphosphonsauredimethylester (1,4 mol), 445 g Methanol (13,9 mol) und 2g Kaliumhydroxid 
werden 2 Stunden bei Raumtemperatur gerilhrt. Am Rotationsverdampfer werden das uberschussige Methanol und der 
35 entstandene Essigsauremethylester abdestilliert. Der RUckstand wird im Hochvakuum destilliert (112**C/0,05 Torr). 
184,5 g der farblosen Flussigkeit entsprcchcn einer 10 Ausbeute von 86%. 
^H-NMR (CDCI3): 2.12 ppm (m, 2H), 3.75 (d, 6H); 3.88 (m, 2H); 4.35 (s, IH) 

Synthese von 2-Methacryloxyelhanphosphonsauredimethylester 

40 

38,5 g Hydroxyethanphosphons^uredimethylester (250mmol) werden in 150 mi trockenem Dichlormethan geldst. 
23»7g Pyridin (300mmol) werden zugegeben und die Losung auf O^C abgekUhlt. 31,4 g Methacrylsaurechlorid 
(300 mmol) werden so zugetropft, dafi die Temperatur der L5sung 5°C nicht tibersteigt. Nach beendeter Zugabe wird 
30 min bei O^C und anschlicBcnd 2 Stunden bei 25°C geriihrt. AnschlieBcnd werden 5 ml Methanol zugegeben und das 
45 LOsungsmittcl abdestilliert. Der RUckstand wird mitiels Saulenchromatographic an Kieselgel aufgetrennt (Elutionsmit- 
tel: 1. Ethylacetat; 2. Tetrahydrofuran). Das Produkt bildet die letzte Frakdon. 
Ausbeute: 24 g einer farblosen FlUssigkeit (108 mmol; 43%) 
^H-NMR (CDCis): 1.95 ppm (s, 3H); 2,25 (m, 2H); 3.75 (d, 
611); 4.40 (m, 2H); 5.62 (s. IK); 6.13 (s, II-I) 

50 

Synthese von 2-Methacryloxyelhanphosphonsaure-bis-trimethylsilylesler 

15 g 2-Methacryloxyethanphosphonsauredimethylester (67,5 mmol) werden in 40 ml trockenem Dichlormethan ge- 
ldst und mit 0,5 g Ethylacetat versetzt. Unter Ruhren werden langsam 21,70 g Trimethylbromsilan (142 mmol) zugege- 
55 ben. Die L5sung wird 1 Stunde bei Raumtemperatur geldst. AnschlieBend werden alle leichtHuchtigen Bestandteile der 
LOsung im Vakuum entfernt. ZurUck bleiben 22,90 g einer farblosen FlUssigkeit, die nicht welter aufgearbeitet wird, son- 
dern direkt der Melhanolyse zugefUhrt wird. 

Synthese von 2-Methacryloxyethanphosphonsaure 

60 

22,90 g 2-MeLhacryloxyethanphosphonsaure-bis-trimethylsilylester (Rohprodukt) werden mit 20 ml Methanol (was- 
serfrei) versetzt und 15 Minuten bei Raumtemperatur geriihrt. Im Vakuum werden die leichtfluchiigen Losungsbestand- 
teile abgeu^nnt. Der RUckstand wird bei 50'^C am Kugelrohr (0,2 Torr) von Nebenprodukten befreit. 12,84 g der leicht 
viskosen FlUssigkeit entsprechen einer Ausbeute von 98% (bezogen auf 2-Methanacryloxyethanphosphonsguredime- 
65 thylester). 

^H-NMR (CDCI3): 1.92 ppm (s, 3H); 2.27 (m, 2H); 4.40 (m, 2H); 5.60 (s, IH); 6.11 (s, IH), 9.60 (s, 2H) 

Voilkommen analog erfolgte die Darstellung von: 

3-Acetoxypropanphosphonsauredimethylester 
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Ausgehend von Allylacetat wurde das Produkt in einer Ausbeute von 82% erhalten. 
Sicdepunki: 106X70,5 Torr 

^H-NMR (CDCI3): 1 .85 ppm (m, 2H); 1 .95 (m, 2H); 2.08 (s, 3H); 3.75 (d, 6H); 4.12 (t, 2H) 

3-Hydroxypropanphosphonsauredimethylesier 

Ausbeute: 96% 

Das Produkt wurde zur Vermeidung von Zersetzung nicht destilliert. 

^H-NMR (CDCI3): 1.88-1.95 ppm (m. 4H), 3.65 (t, 2H); 3.75 (d, 6H); 3.92 (s, IH) 

3-Mcthacjryloxypropanphosphonsaurcdiniethylestcr 

Ausbeute: 36% 

*H-NMR (CDCI3): 1.85-1.95 ppm (m, 5H); 2.15 (m, 2H); 3.75 (d, 6H); 4.28 (m, 2H); 5.62 (s, IH); 6.13 (s, IH) 

3-Methacryloxypropanphosphonsaure-bis-trimethylsilylester 

Ausbeute: 96% (Rohprodukt) 

3-Methacryloxypropanphosphonsaure 

Ausbeute: 95% 

^H-NMR {CDCI3): 1.84-1.92 ppm (m, 5H); 2.14 (m, 2H); 4.25 (m, 2H); 5.60 (s, IH); 6.11 (s, IH). 9.70 (s, 2H) 
Synthese von Methacryloxymethylphosphonsaurediethylester 
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6,32 g (37,6 mmol) Hydroxymethylphosphonsaurediethyiester (Aidrich) werden in 20 ml trock. Dichlormethan gelost 
und 3,57 g I^ridin (45 mmol) zugegeben. Es wird auf OT abgekUhlt. 4,70 g (45 mmol) Methacrylsaurechlorid werden 20 
so zugetropft, daB die Tfemperatur der L5sung 5**C nicht ubersleigt. Nach beendeter Zugabe wird 30 min bei 0**C und an- 
schliefiend 2 Stunden bei 25°C geruhrt. AnschlieBend werden 5 ml Methanol zugegeben und das Losungsmittel abdestil- 
liert. Der Ruckstand wird mittels Saulenchromatographie an Kieselgel aufgetrennt (Elutionsmittel: 1. Ethylacetat). Das 
Produkt bildet die letzte Fraktion. 

Ausbeute: 4,8 g einer farblosen Hussigkeit (20,3 mmol; 54%) 25 
^H-NMR (CDCI3): 1.34 ppm (t, 61T)\ 1.97 (s, 3H); 4.18 (m, 4H); 4.48 (d, 2H); 5.61 (s, n^; 6.16 (s, IH) 

Synlhese von Methacryloxymethylphosphonsaure 



Synthese analog zu den hoheren Homologen. 
Ausbeute: 95% 

^H-NMR (CDCI3): 1.94 ppm (s, 3H); 2.27 (m, 2H); 4.4 (m, 2H); 5.62 (s, IH); 6.18 (s, IH). 10,40 (s. 2H) 

Beispiele fUr Zusanmiensetzungen 



Beispiel 


A 


B 


C 


2-Methacryloxyethanphosphonsaure 


1,0 g 


1,5 g 


2,0 g 


Ethanol 


0,5 g 


0,5 g 


0,5 g 


H2O 


2,6 g 


2,6 g 


2,6 g 


Hydroxyethyl-methacrylat 


3,0 g 


3,0 g 


3,0 g 


Glycerindimethacrylat 


2,9 g 


2,4 g 


1,9 g 


Campherchinon 


10 mg 


10 mg 


10 mg 


Ethyl-4- (dimethylamino) benzoat 


10 mg 


10 mg 


10 mg 



Anwendungstest, Haftfestigkeit an Dentin ynd Schmelz: 
Die Eignung der neuen Monomere wird durcli die Haftfestigkeit an Dentin und Schmelz im Zugversuch uberpriift. In 
Abb. 1 ist eine solche Priifanordnung dargeslellt. Auf einem Rinderzahn 1 ist eine Klebemaske 2 aufgebracht. In der 
Aussparung der Klebemaske 2 sitzt dirckt auf dcm Zahn 1 das Bonding 3. Auf den Bonding 3 ist das Kunststoff-Fiil- 
lungsmaterial 4 angebracht, auf dem ein Metallzylinder 5 mit Bohrung 6 sitzt. Die Rinderzahne 1 stammen aus einer 
Herde. Nach der Extraktion werden sie maximal 1 Monat bis zur Verarbeitung bei -33**C gelagert. Die Rinderzahne 1 
werden vor der Preparation sorgfaltig mechanisch gereinigt. Danach werden sie durch NaBschleifen auf SiC-Papieren 
der Ktimungen 240 und 600 soweit beschliffen, daB eine ausreichend groBe und schmelznahe Dentinfiache zur Verfu- 
gung stehl. Nach Abspuien mit deionisiertem Wasser und Trocknen im DruckluflsUxjm wird eine Klebemaske 2 mit einer 
Ausslanzung von 4 mm Durchmesser auf das Dentin/Schmelz geklebl. AnschlieBend wird mit einem Einmal-Pinsel die 
Zubereitung 3 auf das Dentin aufgetragen, und man laBt diese 30 s einwirken. Danach wird im Druckluftstrom 5 s ge- 
trocknet und mit einer Polymerisationsleuchte Degulux (Degussa) 20 s lang belichtet. SchlieBlich wird auf die gehartete 
Bondingschicht 3 das KunststofT-FUllungsmaterial 4 Degufill mineral (Degussa) in einer dUnnen Schicht aufgetragen 
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und 40 s mil der Poly men sationslampe belichlet. Auf das Kunststoff-FuUungsmaterial 4 wird dann ein Metallzylinder 5 
(Durchmesser: 6 mm) mil einem Zwei«Komponenlen Sekundenkleber geklebt. Dieser Metallzylinder enthalt am oberen 
Ende eine Bohrung 6, damit die Probe in der Probeaufnahme der Universal- Prtifmaschine durch einen Stift befestigt wer- 
den kann (vgi. Abb. 1). Die Proben werden nach der Praparation 24 h bei 37°C in einer 0,l%igen waBrigen Chloramin 
5 T -LGsung gelagert. Die Zughaftfestigkeit wird mit einer Querhauptgeschwindigkeit von 1 mm/min durchgefiihrt. Dabei 
ergibl sich die Haftfesligkeit aus der Zugkraft und der Klebeflache am Zahn, die durch die Ausstanzung in der Klebe- 
maskc 2 bcslimmt wird. Die Zughaftfestigkeit wird jeweils an 6 Proben bcstimmt und als dcrcn Mitlelwcrt angcgeben. 

Fiir die sclbcn Zubcrcitungcn wurde auch die Zughaftfestigkeit an Rinderschmelz bcstimmt. Hierbci wird analog der 
Priiparalion an Dentin vorgegangen. 
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IS 


Zubereitung 


Zughaftfestigkeit 

[MPa] 
an Dentin n = 6 


Zughaftfestigkeit 
[MPa] 

an Schmelz n - 6 




Beispiel A 


10,5 


17,3 


20 


Beispiel B 


12,0 


16,0 




Beispiel C 


14,2 


17,3 


25 


z. B. DE 27 11 234 


2,1 - 18,7 


6,3 - 11,5 



Patentanspruche 

30 1 . Dentaiwerkstoff aufweisend Phosphonsauren der allgemeinen Formel I 

(HO)2P(CH2)nOC-C=CH2 (D. 
O O R1 

35 

worin 

= H, Methyl und 
n eine ganze Zahl zwischen 1 und 11 ist. 

2. Dentaiwerkstoff nach Anspruch 1. dadurch gekennzeichnet, daB R* = Methyl ist. 
40 3, Dentaiwerkstoff nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB n = 1 bis 3 ist. 

4. Dentaiwerkstoff nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB dieser ein Bon- 
ding ist. 

5. Bondings nach Anspruch 4, bestehend aus 

i) 5-80Gew.-%Wasscr. 
45 ii) 1-90 Gcw.-% Phosphonsaurc der allgemeinen Formci I, 

iii) 0,5-5 Gew.-% ubliche Zusatze, 

iv) 5-90 Gew.-% Monomere, 

v) 0 bis 20% FQllsloffe, 

vi) 0 bis 50% andere Ldsungsmittel, wobei i)-vi) zusammen 100 Gew.-% ergibt. 

50 6. DentAnsprilche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB dieser ein Zement fur dentale Anwendungen ist. 

1, Dentaiwerkstoff nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 3 dadurch gekennzeichnet, daB dieser ein Com- 
pomcr fur dentale Anwendungen ist. 

8. Dentaiwerkstoff nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB dieser ein Com- 
posit, FUUungswerkstoff, Versiegler und Verblendkunststoff fur dentale Anwendungen ist. 
55 9. Dentaiwerkstoff nach einem oder mehreren der Ansprtiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dafi dieser ein Kleb- 

stoff fUr Verblendkunststoffe fUr dentale Anwendungen ist. 



Hier/u 1 Seite(n) Zeichnungen 



65 



6 



- Leerseite - 



'ZEiCHNUNGEN SEITE 1 



Nummer: 
Int. Cl.^: 

Offenlegungstag: 



DE19918974A1 
A61K 

16. Dezember 1999 




902 050/569 



